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Proprie´te´s me´caniques par indentation d’un film mince
nanometrique de nitrure d’aluminium
Francine Roudet1, Didier Chicot1, Xavier Decoopman1, Alain Iost2, Juan Bu¨rgi3,
Javier Garc´ıa Molleja3 et Jorge Feugeas3
Rec¸u le 23 juin 2015, accepte´ le 23 octobre 2015
Re´sume´ – Les proprie´te´s me´caniques des ﬁlms minces sont ge´ne´ralement de´termine´es par nanoindentation
pour e´viter l’inﬂuence du substrat. En eﬀet, nous savons que le substrat inﬂuence cette mesure de`s lors
que l’indenteur pe´ne`tre a` plus de 10 % de l’e´paisseur du ﬁlm pour la durete´, ce chiﬀre pouvant eˆtre
ramene´ a` 1 % pour le module d’e´lasticite´. Pour des ﬁlms extreˆmement minces pour lesquels la mesure
directe des proprie´te´s ne serait pas possible, l’application de mode`les pour se´parer la contribution du
substrat de la mesure est alors ne´cessaire. Dans ce travail, la durete´ et le module d’e´lasticite´ d’un ﬁlm
de nitrure d’aluminium de 250 nm d’e´paisseur de´pose´ par Magnetron Sputtering ont e´te´ de´termine´es par
nanoindentation. Pour re´duire l’inﬂuence de l’incertitude de l’e´paisseur du ﬁlm sur la de´termination des
proprie´te´s me´caniques, nous proposons de masquer cette e´paisseur dans les termes de lissage de plusieurs
mode`les et d’e´tudier leurs convergences. Concernant le module d’e´lasticite´, nous avons observe´ que les
valeurs suivaient une courbe typique en S entre deux asymptotes, une qui tend vers la valeur du module
du ﬁlm pour les tre`s faibles profondeurs d’indentation et l’autre vers celle du substrat pour les plus fortes
charges. Dans ces conditions, le mode`le d’Antunes et al. utilisant le parame`tre de Gao ge´ne´ralement utilise´
dans de telles e´tudes, car ne faisant intervenir aucun coeﬃcient de lissage, ne peut repre´senter correctement
l’e´volution des points expe´rimentaux. C’est pourquoi nous proposons d’utiliser une loi du type Avrami qui
permet de bien prendre en compte ces deux tendances. Finalement, nous obtenons 10 GPa pour la durete´
et 150 GPa pour le module d’e´lasticite´ en accord avec les donne´es de la litte´rature.
Mots cle´s : Film mince / nanoindentation / mode`le analytique / nitrure d’aluminium
Abstract – Mechanical properties by indentation of aluminium nitride nanometric thin
film. The mechanical properties of thin ﬁlm are usually determined by nanoindentation in order to
circumvent the inﬂuence of the substrate. Indeed, it is recognized that the substrate interferes into
the measurement when the indenter penetrates more than 10% of the ﬁlm thickness for the hardness
determination and 1% for the elastic modulus determination. For very thin ﬁlms for which a direct
measurement of the mechanical properties is not possible, models must be applied to separate the
contribution of the substrate into the measurement. In this work, hardness and elastic modulus of
aluminum nitride ﬁlm of 250 nm of thickness deposited by Magnetron Sputtering have been determined
by nanoindentation. In order to reduce the inﬂuence of the uncertainty of the ﬁlm thickness value on the
mechanical property determination, we suggest to introduce the thickness term into the ﬁtting parameters
of the diﬀerent models and to study the convergence of these models. Concerning the elastic modulus, we
observed that the experimental data varied following a typical S-curve between tow asymptotes, one which
tends toward the value of the ﬁlm modulus for very low indenter displacements and the other toward that
of the substrate for the highest indentation loads. In these conditions, the model proposed by Antunes et al.
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using the Gao’s function in which no ﬁtting parameters are involved cannot adequately represent the
experimental data variation. That is the reason why we propose to apply similarly to the Avrami’s law
which allows to take into account the tendencies at the two extremum. Finally, we obtained values close
to 10 GPa and 150 GPa for the hardness and the elastic modulus, respectively, in accordance with the
literature data.
Key words: Thin ﬁlm / nanoindentation / analytical modeling / aluminum nitride
1 Introduction
L’aluminium et ses alliages sont ge´ne´ralement uti-
lise´s pour leur faible densite´. Ils sont classe´s suivants
3 se´ries : la se´rie 7xxx plutoˆt employe´e dans l’industrie
ae´ronautique du fait de sa teneur en zinc, l’industrie au-
tomobile lui pre´fe`re les se´ries 2xxx pour son addition de
cuivre, ou 5xxx pour le magne´sium [1] qui ame´liore les
proprie´te´s de de´formabilite´ et confe`re une haute re´sistance
me´canique. Dans notre e´tude, nous nous sommes foca-
lise´s sur la se´rie 5xxx car le pourcentage de magne´sium
augmente la durete´ de l’alliage, la soudabilite´, la bonne
re´sistance a` l’environnement marin et donne une bonne
capacite´ a` travailler dans un environnement froid. Ce-
pendant des proble`mes de corrosion peuvent apparaˆıtre
dans un environnement salin ou humide. La protection
a` la corrosion peut eˆtre re´alise´e en recouvrant la sur-
face d’une couche de peinture. Mais pour augmenter la
re´sistance a` l’usure, il faut accroitre la durete´ de surface en
re´alisant par exemple un traitement de diﬀusion ou ther-
mique [2]. Pour remplacer le traitement thermique clas-
sique [3], qui modiﬁe la quantite´ de pre´cipite´s d’Al-Mg,
nous pre´fe´rons de´poser une ﬁne couche de nitrure d’alu-
minium par Magnetron Sputtering avec laquelle on peut
espe´rer atteindre une durete´ supe´rieure a` 20 GPa.
L’objectif de ce travail est de de´terminer par nanoin-
dentation la durete´ et le module d’e´lasticite´ d’un ﬁlm
mince de nitrure d’aluminium. La diﬃculte´ re´side ici dans
la tre`s faible valeur de l’e´paisseur du ﬁlm, environ 250 nm
estime´e par spectroscopie Auger. En eﬀet, pour de telles
e´paisseurs, il est ge´ne´ralement admis que le substrat in-
terfe`re dans les mesures de`s que l’indenteur pe´ne`tre de
plus de 10 % de l’e´paisseur de ﬁlm pour la de´termination
de la durete´, ce chiﬀre pouvant eˆtre ramene´ a` 1 % dans
le cas du module d’e´lasticite´ [4,5]. Pour la de´termination
de la durete´, nous avons choisi d’appliquer les mode`les
de Jo¨nsson et Hogmark [6], de Korsunsky et al. [7] et
de Puchi-Cabrera [8, 9]. Les deux derniers mode`les sont
utilise´s pour e´tudier la convergence des re´sultats. Par
contre, le mode`le de Jo¨nsson et Hogmark [7], avec un seul
parame`tre de lissage, pre´sente l’avantage de fournir, en
plus des informations sur le comportement du mate´riau,
l’e´paisseur du ﬁlm au travers de la valeur de sa constante.
Pour la de´termination du module d’e´lasticite´, nous nous
sommes base´s sur les travaux de Hemmouche et al. [10] et
de Chicot et al. [11] qui montrent que le mode`le d’Antunes
et al. [12] utilisant le parame`tre de Gao [13] me`ne proba-
blement aux meilleures pre´dictions du module d’e´lasticite´.
Toutefois, ce mode`le ne permet pas de repre´senter les deux
tendances que nous avons observe´es aux tre`s faibles et
tre`s fortes charges d’indentation. L’e´volution du module
d’e´lasticite´ suit plutoˆt une courbe en S typique dans
ce cas. Pour ces raisons, nous proposons d’adapter le
mode`le existant en nous appuyant sur une loi de type
Avrami [14, 15].
2 Mate´riau et techniques expe´rimentales
L’alliage d’aluminium utilise´ comme substrat est le
5083 de la se´rie 5xxx. Sa composition chimique exprime´e
en pourcentage massique est donne´e dans le Tableau 1.
La Figure 1 montre les sections longitudinale, trans-
versale et droite du substrat observe´es avec un microscope
e´lectronique a` balayage HITACHI a` un grossissement de
1000. Les photographies montrent une forte anisotropie de
la structure provenant du mode d’e´laboration par lami-
nage des barres d’ou` sont extraits les e´chantillons. On ob-
serve aussi des particules ﬁnes compose´es essentiellement
d’aluminium, de silicium et de fer, de forme irre´gulie`re
distribue´e dans la matrice et aligne´es dans le sens du
laminage.
Avant d’eˆtre recouverts, les e´chantillons sont polis mi-
roir avec une solution aqueuse contenant une suspension
de particules d’alumine de 1 μm avant d’eˆtre de´graisse´s
a` l’e´thanol. Ensuite, le de´poˆt du ﬁlm mince de nitrure
d’aluminium est re´alise´ par Magnetron Sputtering avec
une cible en aluminium pure (99,99 %). Aﬁn d’e´liminer la
couche d’alumine qui se forme naturellement, un second
nettoyage est re´alise´ dans la chambre de de´position pen-
dant 60 min dans une atmosphe`re d’argon a` une pression
de 1,3× 10−3 mbar et une de´charge de 4500 V. Le de´poˆt
de la couche de nitrure d’aluminium est alors re´alise´ avec
un me´lange de gaz constitue´ de 50 % d’azote et 50 % d’ar-
gon a` une pression de 6,7 × 10−3 mbar. Les e´chantillons
sont expose´s pendant 30 min a` une distance de 30 mm
de la cible. La tempe´rature de de´position ne doit pas
de´passer 260 ◦C pour ne pas provoquer de de´composition
des pre´cipite´s de magne´sium.
La de´termination de l’e´paisseur du ﬁlm mince a
e´te´ eﬀectue´e par analyse spectroscopique a` e´lectrons
Auger qui permet par calibration de convertir le temps
de pulve´risation en e´paisseur de de´position. Pour cela,
Garcia Molleja et al. [16] et Feugeas et al. [17] ont montre´
que 30 min de sputtering permettait d’obtenir environ
18 nm de ﬁlm. La Figure 2 montre la variation de la com-
position en diﬀe´rents e´le´ments pre´sents dans la couche de
nitrure d’aluminium, l’oxyde d’aluminium (Alox), le car-
bone (C), l’azote (N), l’oxyge`ne (O) et l’aluminium (Al).
La remonte´e du pourcentage d’e´le´ment aluminium corres-
pond a` l’apparition du substrat. Ainsi, a` partir de cette
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Fig. 1. Observations au MEB des diﬀe´rentes sections de l’alliage 5083 (×1000).
Fig. 1. SEM observations of diﬀerent cross-sections of 5083 alloy (×1000).
Fig. 2. Proﬁl des diﬀe´rents e´le´ments pre´sents dans le ﬁlm de nitrure d’aluminium.
Fig. 2. Variation of the elements composition present into the aluminum nitride ﬁlm.
Tableau 1. Pourcentage en poids des e´le´ments chimiques.
Table 1. Chemical elements composition in weight percent.
Elts Mg Si Fe Mn Cr Zn Al
m% 4,00–4,90 0,40–0,70 0,40 0,4–0,10 0,05–0,25 0,25 Compl.
ﬁgure et de la correspondance temps-e´paisseur, nous pou-
vons en conclure que l’e´paisseur du ﬁlm est environ e´gale
a` 250 nm.
Pour la caracte´risation me´canique du mate´riau, nous
avons re´alise´ des essais de nanoindentation avec un Nano-
Indenteur XPTM (MTS Nano Instruments) e´quipe´ d’un
indenteur Berkovich et du mode CSM (Continuous Stiﬀ-
ness Measurement) qui permet un enregistrement des pro-
prie´te´s me´caniques en fonction de la profondeur d’in-
dentation. Les e´chantillons sont ﬁxe´s sur un support
me´tallique a` l’aide d’un collage spe´ciﬁque a` chaud avec
la colle crystalbond 509. 25 essais d’indentation ont e´te´
mene´s ale´atoirement a` la surface du mate´riau avec les
meˆmes conditions d’indentation. La profondeur maximum
d’indentation atteinte par l’indenteur est ﬁxe´e a` 2000 nm
et la vitesse de de´formation est e´gale a` 0,05 s−1. Le
de´placement harmonique est de 2 nm et la fre´quence est
de 45 Hz.
3 Durete´ du film
Dans le cas des ﬁlms minces ou` la mesure de du-
rete´ est modiﬁe´e par l’inﬂuence du substrat, des mode`les
se´parant les contributions du substrat et du ﬁlm doivent
eˆtre applique´s. Ici, nous avons applique´ les mode`les de
Jo¨nsson et Hogmark [6], de Korsunsky et al. [7] et celui
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de Puchi-Cabrera [8, 9], du fait de leur simplicite´ d’utili-
sation. Tous ces mode`les supposent une loi line´aire pour
exprimer la durete´ mesure´e, appele´e souvent durete´ com-
posite HC , en fonction de la durete´ du ﬁlm HF et de la
durete´ du substrat HS, comme l’indique l’E´quation (1) :
HC = HS + a(HF −HS) (1)
ou` le coeﬃcient a repre´sente la fraction volumique du
reveˆtement qui contribue a` la durete´ du composite, lequel
de´pend de la profondeur d’indentation et des parame`tres
mate´riau propres a` chaque mode`les.
Par exemple, pour le mode`le de Jo¨nsson et
Hogmark [6], les auteurs estiment que la contribution
de la fraction volumique du ﬁlm s’exprime sous la forme
suivante :
a = 2
(
C
h
)
−
(
C
h
)2
(2)
ou` C (μm) repre´sente une constante qui peut prendre
diﬀe´rentes valeurs en fonction de la nature du mate´riau
indente´, et ou` h est le de´placement de l’indenteur (μm).
En accord avec le mode`le de Jo¨nsson et Hogmark [6],
C vaut 0,1428t pour un mate´riau ductile et 0,0714t pour
un mate´riau fragile, ou` t repre´sente l’e´paisseur du ﬁlm.
Il est ge´ne´ralement de´montre´ dans la litte´rature que ce
mode`le n’est pas le meilleur a` cause de la de´ﬁnition du
parame`tre a qui peut atteindre des valeurs supe´rieures a`
1 pour de faibles profondeurs d’indentation, provenant
de l’importance donne´e au parame`tre C. En eﬀet, si
a > 1, l’aire de contact entre l’indenteur et le reveˆtement
est ne´gative, ce qui est physiquement impossible. Ainsi
comme le spe´ciﬁent Iost et Bigot [18] ou encore Guillemot
et al. [19,20], l’application de ce mode`le dans le cas de la
de´termination de la durete´ composite en fonction de la
profondeur d’indentation ne´cessite quelques pre´cautions,
comme la valeur de a qui doit eˆtre restreinte dans l’inter-
valle 0 ≤ a ≤ 1. Ainsi, l’E´quation (2) peut eˆtre applique´e
si h ≥ C, cette condition de´limite la valeur de pe´ne´tration
pour laquelle le reveˆtement inﬂuence la mesure de la du-
rete´. Cela implique que la valeur maximale de la fraction
volumique de reveˆtement sera atteinte lorsque h = C,
c’est-a`-dire a = 1. Ainsi, la de´termination de la durete´
composite obtenue permet d’arriver a` la durete´ du ﬁlm
lorsque le mode`le de Jo¨nsson et Hogmark [9] respecte les
conditions h ≤ C, a = 1. Un autre avantage de ce mode`le
est la possibilite´ d’estimer l’e´paisseur du ﬁlm graˆce a` la
proportionnalite´ entre l’e´paisseur, t, et le parame`tre C.
Une autre approche a e´te´ propose´e par Korsunsky
et al. [7]. Ces auteurs ont de´veloppe´ un mode`le base´ sur
le travail d’indentation associe´ a` l’e´nergie de de´formation
des deux mate´riaux et leur interface sous l’indenteur.
Dans le mode`le original, le parame`tre a de la relation (1)
s’e´crit sous la forme :
a =
1
1 + k
(
h
t
)2 (3)
Ou` k est un parame`tre de lissage.
Tuck et al. [21] ont modiﬁe´ le mode`le de Korsunsky
et al. [7] aﬁn de pouvoir donner une valeur autre que 2 a`
l’exposant de la profondeur d’indentation. De plus, pour
palier a` la connaissance de l’e´paisseur du ﬁlm, nous pro-
posons de re´e´crire la relation (3) comme suit :
a =
1
1 + k∗ h2x
(4)
Cette e´criture autorise l’introduction de l’e´paisseur du
ﬁlm dans le coeﬃcient de lissage k∗ avec k∗ = k/t2x.
En partant de la condition de ge´ome´trie de l’indenteur,
Puchi-Cabrera [8,9] propose de calculer la durete´ compo-
site en conside´rant la fraction volumique du reveˆtement :
a = exp(−kp.hp) (5)
ou` les deux constantes kP et p, repre´sentent les pa-
rame`tres mate´riaux de´termine´s par un lissage des donne´es
expe´rimentales. Dans ce cas, l’e´paisseur du ﬁlm est impli-
citement introduite dans le coeﬃcient de lissage kp.
Contrairement au mode`le propose´ par Jo¨nsson et
Hogmark [6], les mode`les de Korsunsky et al. [7] (E´q. (4))
et Puchi-Cabrera [8,9] (E´q. (5)), on remarque que la frac-
tion volumique du reveˆtement, qui contribue a` la durete´
composite, est comprise dans un intervalle de 0 ≤ a ≤ 1.
Ainsi ces approches peuvent eˆtre utilise´es dans toute la
gamme de profondeur d’indentation sans avoir besoin de
rajouter des conditions limites.
Pour caracte´riser la durete´ d’un mate´riau, on peut uti-
liser la durete´ Martens, HM, qui correspond au rapport
de la charge applique´e sur l’aire de contact re´elle calcule´e
avec la profondeur maximale atteinte par l’indenteur ou` la
durete´ instrumente´e, HIT, qui conside`re l’aire de contact
projete´e calcule´e avec la profondeur de contact de´ﬁnie par
Oliver et Pharr [22]. Dans ce qui suit, nous conside´rons
la durete´ instrumente´e.
La Figure 3 repre´sente donc la durete´ mesure´e HIT
en GPa, en fonction du de´placement de l’indenteur h en
nm. La repre´sentation exponentielle sur l’axe des abs-
cisses permet de mettre en avant les variations de durete´
pour les petits de´placements, ou` la variation est la plus
marque´e.
De la Figure 3, il apparaˆıt clairement que la du-
rete´ HIT peut eˆtre conside´re´e comme ayant une valeur
constante pour les de´placements de l’indenteur infe´rieurs
a` 35 nm environ. En appliquant, la re`gle des 10 % de la
durete´ mesure´e, l’e´paisseur devrait eˆtre proche de 350 nm.
Sur cette meˆme ﬁgure, on observe une chute brutale de
la durete´ apre`s 35 nm. Cette diminution brutale n’a pas
de signiﬁcation physique re´elle, mais elle peut eˆtre due a`
une mauvaise approximation de l’aire de contact meˆme
en utilisant la fonction complexe de´veloppe´e par Oliver et
Pharr [22]. Ainsi, nous pouvons conclure que la durete´ de
ﬁlm mince doit eˆtre proche de 10,2 GPa comme indique´
sur la Figure 3.
Pour les grands de´placements de l’indenteur, on ob-
serve que la courbe de durete´ de´croit de fac¸on continue
sans atteindre de valeur constante pouvant correspondre
a` la durete´ du substrat. Cette le´ge`re variation au-dela` de
500 nm de profondeur indique que le substrat doit eˆtre
sensible a` l’eﬀet de taille en indentation [23] qui repre´sente
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Fig. 3. Durete´ HIT en GPa en fonction du de´placement de l’indenteur h en nm obtenue par essais de nanoindentation re´alise´s
sur le ﬁlm de nitrure d’aluminium.
Fig. 3. Hardness HIT in GPa versus the indenter displacement h in nm resulting from nanoindentation tests performed on the
aluminum nitride ﬁlm.
la variation de la durete´ en fonction de la charge applique´e
pour un mate´riau massif. Ainsi, la durete´ HS du sub-
strat peut eˆtre conside´re´e de´pendante de la charge. Pour
repre´senter cette variation, nous utilisons le mode`le de
Li et Bradt [24] qui repre´sente la durete´ en fonction de
l’inverse du de´placement de l’indenteur sous la forme :
HS = HS0 +
ΔS
h
(6)
ou` HS0 repre´sente la durete´ absolue ou la valeur de durete´
qui serait obtenue par l’application d’une charge inﬁnie
et ΔS est un parame`tre qui repre´sente l’eﬀet de taille en
indentation.
Dans le cas du substrat en aluminium, l’eﬀet de taille
peut provenir de la formation naturelle d’oxyde d’alumi-
nium qui n’a pu eˆtre comple`tement e´limine´ avant le de´poˆt
meˆme apre`s le nettoyage spe´ciﬁque a` cet eﬀet.
Les mode`les pre´ce´demment cite´s sont applique´s dans
la zone de variation de la durete´ pour retrouver la du-
rete´ du ﬁlm sans avoir a` prendre en compte la valeur de
l’e´paisseur du ﬁlm qui n’est pas parfaitement maitrise´e
et dont un e´cart avec la valeur re´elle pourrait avoir une
forte incidence sur la valeur de la durete´ estime´e. Pour
cela, nous proposons simplement de limiter le nombre
de parame`tres de lissage et de prendre en compte im-
plicitement l’e´paisseur du ﬁlm au travers des diﬀe´rents
parame`tres de lissage. Pour tous ces mode`les, on dis-
tingue deux parame`tres de lissage, le premier est la du-
rete´ du ﬁlm HF (laquelle est suppose´e non-de´pendante
de la charge) et le second diﬀe`re selon le mode`le. Pour le
mode`le de Jo¨nsson et Hogmark [6], le parame`tre de lissage
est la constante C, associe´e au comportement me´canique
du mate´riau (fragile ou ductile) et a` l’e´paisseur du ﬁlm t.
Pour le mode`le de Korsunsky et al. [7], on se propose de
ﬁxer, dans l’E´quation (4), l’exposant x a` la valeur 1 aﬁn
de re´duire le nombre de parame`tre de lissage au seul pa-
rame`tre k∗. Pour le mode`le de Puchi-Cabrera [8, 9], nous
imposons aussi l’exposant p du de´placement h a` 1, pour
limiter le parame`tre de lissage a` kP .
L’application des mode`les a` la courbe moyenne de du-
rete´ en fonction du de´placement de l’indenteur (Fig. 3),
permet d’obtenir les diﬀe´rentes durete´s et parame`tres de
lissage. Ces derniers sont rassemble´s dans le Tableau 2.
Les mode`les de Korsunsky et al. [7] et
Puchi-Cabrera [8, 9], donnent une valeur semblable
de la durete´ a` savoir 12,6 et 12,9 GPa respectivement.
Comparativement, le mode`le de Jo¨nsson et Hogmark [6],
donne une identiﬁcation du comportement me´canique du
ﬁlm et une estimation de l’e´paisseur a` travers la valeur
de la constante C. Le substrat e´tant en aluminium, nous
l’avons conside´re´ comme ayant un comportement ductile
impliquant un coeﬃcient C de 0,1428, l’e´paisseur du ﬁlm
ainsi trouve´e serait environ de 220 nm, ce qui est proche
des re´sultats trouve´s avec l’analyse spectrale Auger. La
durete´ du ﬁlm d’AlN de 10 GPa est infe´rieure a` celle
trouve´e par les deux autres mode`les, mais aussi infe´rieure
a` la durete´ obtenue par Yonenaga et al. [25, 26] pour des
ﬁlms minces similaires. Les auteurs ont trouve´ une durete´
de 18 GPa, laquelle de´pend de la tempe´rature de la pie`ce.
Toutefois, Jian et al. [27] de´montre que la durete´ du ﬁlm
d’AlN de´pend surtout de l’orientation de la germination
du ﬁlm, et que la durete´ peut e´voluer entre 12 et 20 GPa.
D’autre part, Oliviera et al. [28] ont montre´ que la
durete´ e´voluait entre 12 et 16 GPa, ces valeurs e´tant
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Tableau 2. Valeurs de durete´ pour le substrat et du ﬁlm, obtenus a` partir des trois mode`les.
Table 2. Hardness values for the substrate and the ﬁlm obtained from the application of the three tested models.
Mode`les HS0 (GPa) ΔS (GPa.nm) C, k
∗ or kp HF (GPa)
Jo¨nsson et Hogmark [6] 1,05 –346 31,5 10,0± 0,8
Korsunsky et al. [7] 1,17 +120 4,5× 10−4 12,6± 0,6
Puchi-Cabrera [8,9] 1,18 +204 2, 1× 10−2 12,9± 0,9
Tableau 3. Diﬀe´rentes fonctions de ponde´ration (WF) disponibles dans la litte´rature.
Table 3. Diﬀerent weight functions (WF) available in literature.
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fonction de la tempe´rature du substrat pendant la phase
de de´poˆt. Lorsque la tempe´rature du substrat est proche
de 100 C, la durete´ avoisine 12 GPa, pour les hautes
tempe´ratures, la durete´ augmente. Paralle`lement, Yate
et al. [29] montre que la durete´ de´pend aussi du BIAS.
La durete´ est proche de 10 GPa lorsque le BIAS est e´gal
a` –80 V et 18 GPa pour un BIAS de –150 V.
4 Module d’e´lasticite´ du film
Dans le cas de ﬁlms tre`s minces, il est reconnu que le
substrat interfe`re dans la mesure de l’indentation de`s lors
que la profondeur de´passe 1 % de l’e´paisseur du ﬁlm [4,5].
Dans ces conditions pour un reveˆtement de l’ordre de
0,5 μm d’e´paisseur, la profondeur d’indentation ne de-
vrait pas exce´der 5 nm pour e´viter l’inﬂuence du substrat.
Dans cette gamme de valeurs de profondeur, le de´faut de
pointe de l’indenteur joue un roˆle tre`s important, c’est
pour cela qu’il faut privile´gier l’application de mode`les a`
des profondeurs plus e´leve´es ou` le de´faut de pointe a` une
moindre inﬂuence a` condition que les mode`les puissent
se´parer l’inﬂuence du ﬁlm de celui du substrat et conduire
a` des pre´dictions ﬁables. Ces mode`les sont base´s sur le fait
que, pour les faibles charges, la de´formation du substrat
est relativement faible pour conside´rer que le syste`me se
de´forme globalement comme le ﬁlm, alors que pour les
fortes charges le syste`me aura le comportement du sub-
strat. Quand la profondeur d’indentation augmente, la
mesure du module re´duit est assimile´e au module re´duit
du composite, ERC , obtenu par les essais de nanoindenta-
tion en appliquant la me´thode d’Oliver et Pharr [22]. Ce
module re´duit, ERC , e´volue entre deux limites qui sont
celle du substrat et celle du ﬁlm. Les diﬀe´rents mode`les
proposent une repre´sentation du module re´duit composite
comme la combinaison de substrat et du ﬁlm en relation
avec la profondeur d’indentation, h, l’e´paisseur du ﬁlm, t,
et des parame`tres empiriques. Le Tableau 3 rassemble les
principaux mode`les existants ou` ψi repre´sente une fonc-
tion de ponde´ration.
Dans le Tableau 3, ERF repre´sente le module re´duit
du ﬁlm et ERS celui du substrat. Ces diﬀe´rents mo-
dules re´duits sont fonctions des proprie´te´s e´lastiques des
diﬀe´rents mate´riaux implique´s dans le contact.
1
ERC
=
1− ν2C
EC
+
1− ν2i
Ei
,
1
ERS
=
1− ν2S
ES
+
1− ν2i
Ei
et
1
ERF
=
1− ν2F
EF
+
1− ν2i
Ei
(7)
ou` ν et E repre´sentent respectivement le coeﬃcient de
Poisson et le module d’e´lasticite´. C, S, F et i indiquent
quant a` eux le mate´riau du composite, du substrat, du
ﬁlm et de l’indenteur. Pour une pointe diamant, les pro-
prie´te´s e´lastiques sont 1140 GPa pour Ei et 0,07 pour
νi [32].
Le module d’e´lasticite´ se calcule en suivant la
me´thodologie propose´e par Oliver et Pharr [22] qui re-
lie la rigidite´ de contact a` la racine carre´e de l’aire de
contact projete´e calcule´e avec la profondeur de contact et
le module d’e´lasticite´ re´duit.
Le parame`tre ϕ a e´te´ propose´ par Gao et al. [15]. Il
prend la forme suivante :
ϕ =
2
π
arctan
(
t/a
)
+
1
2π(1− ν)
×
[
(1− 2ν) t
a
ln
(
1 + (a/t)
2
)
−
a/t
1 + (a/t)
2
]
(8)
Ou` a = h. tanφ, est le contact radial associe´ a` un inden-
teur conique pour une charge maximale et φ est la moitie´
de l’angle a` la pointe de l’indenteur conique, ici φ = 70,3◦.
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(c)            (d) 
 
Fig. 4. Diﬀe´rentes fonctions de ponde´ration applique´es pour la de´termination du module d’e´lasticite´ du ﬁlm de nitrure
d’aluminium.
Fig. 4. Diﬀerent weight functions applied to the determination of the elastic modulus of the aluminum nitride ﬁlm.
De la meˆme manie`re que nous avons applique´ les
mode`les de de´termination de la durete´ pour les ﬁlms
minces, nous avons introduit l’e´paisseur du ﬁlm dans les
parame`tres de lissage pour les fonctions de ponde´ration
ψ1 a` ψ4 (Tab. 3) pour contourner l’incertitude sur cette
valeur. Le parame`tre de lissage αi, ne donne pas d’infor-
mation inte´ressante sur le comportement me´canique du
ﬁlm. C’est pour cela que nous avons pu le remplacer par
αi multiplie´ ou divise´ par t pour donner α∗i . Le parame`tre
de Gao (E´q. (8)) a e´te´ applique´ avec une e´paisseur de ﬁlm
de 250 nm, valeur trouve´e par l’analyse spectrale Auger.
La Figure 4 repre´sente toutes les fonctions de ponde´ration
applique´es pour la de´termination du module e´lastique
du ﬁlm. Dans chaque cas, nous avons de´ﬁni le module
d’e´lasticite´ du mate´riau a` partir du module re´duit.
Le Tableau 4 montre les re´sultats du module
d’e´lasticite´ du ﬁlm et du substrat avec le parame`tre de
lissage associe´ lorsqu’il y en a un.
Comme le montre la Figure 4, les fonctions de
ponde´ration ou` le parame`tre de lissage a e´te´ introduit
(Figs. 4a et 4b), permettent de repre´senter correctement
les donne´es expe´rimentales. Les valeurs obtenues pour
le module d’e´lasticite´ du substrat et du ﬁlm sont suﬃ-
samment proches entre elles pour conside´rer une valeur
moyenne de 75 GPa pour le substrat et de 155 GPa pour
le ﬁlm. Meˆme si les valeurs donne´es par les deux mode`les
propose´es par Gao sont identiques, les Figures 4c et 4d
montrent clairement que les mode`les impliquant le pa-
rame`tre de Gao ne peuvent pas eˆtre applique´s de fac¸on
satisfaisante pour repre´senter les donne´es expe´rimentales.
Nous avons donc cherche´ a` l’adapter. Pour cela, le mode`le
initial de´crit par une fonction line´aire en fonction du pa-
rame`tre ϕ a e´te´ modiﬁe´ pour eˆtre capable de repre´senter
une courbe en forme de  S  avec les deux tendances ;
lorsque ϕ = 0, le module d’e´lasticite´ tends vers ce-
lui du substrat, et lorsque ϕ = 1 vers celui du ﬁlm.
605-page 7
F. Roudet et al. : Mate´riaux & Techniques 103, 605 (2015)
 
(a)         (b) 
Fig. 5. Application des fonctions modiﬁe´es utilisant le parame`tre de Gao pour de´terminer le module d’e´lasticite´ du ﬁlm de
nitrure d’aluminium.
Fig. 5. Application of the modiﬁed functions using the Gao’s parameter to determine the elastic modulus of the aluminum nitride
ﬁlm.
Tableau 4. Module d’e´lasticite´ du ﬁlm et du substrat avec un seul parame`tre de lissage.
Table 4. Elastic modulus of the ﬁlm and of the substrate using only one ﬁtting parameter.
Fonction de ponde´ration ψ1 ψ2 ψ3 ψ4 ψ5 ψ6
ES (GPa) 73 74 77 77 67 72
EF (GPa) 146 147 156 171 140 148
αi* 29,2 38,4 0,020 0,016 . . . . . .
Pour atteindre cet objectif, on se propose d’utiliser la
loi d’Avrami [14, 15] transpose´e au calcul du module
d’e´lasticite´ sous la forme :
EC = EF + (ES − EF ) exp [−ksϕns ] (9)
1
EC
=
1
EF
+
(
1
ES
− 1
EF
)
exp [−kpϕnp ] (10)
Ou` E est le module d’e´lasticite´ et les indices C,F et S
correspondent respectivement au composite, au ﬁlm et au
substrat. Ks, ns et Kp, np sont des coeﬃcients de lissage
dont l’amplitude des valeurs traduit l’allure de la courbe
 S , ϕ est donne´ par l’E´quation (8).
La Figure 5 montre la repre´sentation des fonctions (9)
et (10) et, pour me´moire, la fonction originale repre´sente´e
en traits pointille´s.
La Figure 5 montre tre`s clairement que les fonctions
modiﬁe´es par la loi d’Avrami Ψ∗ repre´sentent mieux les
re´sultats expe´rimentaux que les fonctions initiales Ψ car
elles permettent de repre´senter cette forme particulie`re en
 S . Les re´sultats obtenus pour les modules d’e´lasticite´
du substrat et du ﬁlm ainsi que les parame`tres de lissage
sont pre´sente´s dans le Tableau 5.
Chicot et al. [11] ont mene´ une e´tude sur l’analyse des
diﬀe´rents mode`les applique´s pour de´terminer le module
d’e´lasticite´ de ﬁlms minces. Ils concluent que le mode`le
conduisant a` la meilleure pre´diction est celui propose´ par
Antunes et al. [12] qui utilise la fonction de Gao, alors que
les autres mode`les donnent des valeurs qui s’e´cartent de
manie`re plus ou moins prononce´e de la valeur maximale.
Tableau 5. Valeurs des modules d’e´lasticite´ du substrat
et du ﬁlm et les parame`tres de lissage obtenues avec les
E´quations (9) et (10).
Table 5. Values of the elastic modulus of the substrate and of
the ﬁlm and ﬁtting parameters obtained from Equations (9)
and (10).
E´quation (9) E´quation (10)
ES (GPa) 77± 4 77± 5
EF (GPa) 149± 8 140± 7
K 2,83 5,84
n 3,68 3,88
Ce n’est pas le cas dans ce travail puisque nous avons
duˆ adapter le mode`le Antunes et al. [12] en le forc¸ant a`
repre´senter une courbe en S avec une loi de type Avrami
pour qu’il donne des re´sultats cohe´rents.
Cependant, quel que soit le mode`le applique´ pour
de´terminer le module d’e´lasticite´ du ﬁlm, la valeur obte-
nue est proche de 150 MPa, ce qui est en accord avec les
re´sultats trouve´s dans la litte´rature. En eﬀet, Vurgaftman
et Meyer [33] trouvent que le module d’e´lasticite´ peut va-
rier entre 110 et 150 GPa en fonction de l’orientation
de la croissance du nitrure d’aluminium. De la meˆme
manie`re, Yate et al. [29] obtiennent des valeurs entre 100
et 120 GPa selon la valeur du BIAS.
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5 Conclusion
Pour la de´termination des proprie´te´s me´caniques des
ﬁlms minces par nanoindentation, le substrat interfe`re
tre`s souvent dans les mesures et, dans ce cas, l’applica-
tion d’un mode`le est ne´cessaire. Nous avons choisi de tes-
ter plusieurs mode`les, aussi bien pour la de´termination
de la durete´ que du module d’e´lasticite´, dans le but
d’e´tudier leur convergence. D’autre part, l’e´paisseur du
ﬁlm est un parame`tre important, qui conditionne la pro-
fondeur a` laquelle le substrat inﬂuence les mesures, et
sa valeur a d’autant plus d’importance qu’elle est faible
en valeur absolue. C’est pour cela que la de´termination
de l’e´paisseur doit eˆtre tre`s pre´cise. Pour de´terminer les
proprie´te´s me´caniques, comme la durete´ et le module
d’e´lasticite´, nous proposons de contourner ce proble`me
en appliquant les mode`les apre`s avoir masque´ l’e´paisseur
du ﬁlm dans le parame`tre de lissage, quand cela e´tait
possible.
Dans ce travail, nous avons applique´ diﬀe´rents
mode`les pour de´terminer les proprie´te´s me´caniques
d’un ﬁlm mince de nitrure d’aluminium de 250 nm
d’e´paisseur. Compte tenu de la forme spe´ciﬁque de la
courbe repre´sentant le module d’e´lasticite´ en fonction du
de´placement de l’indenteur, nous avons modiﬁe´ les fonc-
tions de ponde´ration utilisant la fonction de Gao dans le
but de repre´senter une variation de module d’e´lasticite´
qui pre´sente clairement deux asymptotes. Pour les fortes
charges ou lorsque la fonction de Gao est nulle, le mo-
dule d’e´lasticite´ tend vers celui du substrat, et pour les
tre`s faibles charges pour lesquelles quand la fonction de
Gao est e´gale a` 1, le module d’e´lasticite´ tend vers celui du
ﬁlm. Les re´sultats principaux obtenus sont 10 GPa pour
la durete´ et 150 GPa pour le module d’e´lasticite´ du ﬁlm.
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